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(57) Abstract 

The microwave extraction method in- 
volves the steps of placing the biological 
material in an enclosure without any solvent 
whatsoever and exposing it to microwave 
radiation to free at least some of the natu- 
ral product, and then separating the residual 
biological material from the extracted nat- 
ural product Additionally, it involves the 
steps of applying reduced pressure in said 
enclosure during said microwave radiation 
stage and heating the enclosure during at 
least most of the microwave radiation stage 
to compensate the temperature drop result- 
ing from water evaporation from the biolog- 
ical material. 

(57) Abrege 

Le procecte d' extraction par 
micro ondes comprend les etapes consistant 
a\ placer le materiel biologique dans une 
enceinte, en Y absence de tout solvant, 
et a lui faire subir une irradiation aux 
micro-ondes, de racon a permettre la 
liberation d'au moins une partie du 
produit natnrel, puis a separer 1 materiel 
biologique-residuel du produit naturel 
extrait, et est caracteris^ en ce qu'fl comprend les etapes complementaires consistant a appliquer une pression reduite a l'interieur de ladite 
enceinte durant ladite Stape d'apptication des micro-ondes, et a chauffer 1* enceinte, durant au moins Tessenuel de l'etape d'applicau n des 
micro-ondes, afin de compenser la chute de temperature resultant de 1* evaporation de Teau du materiel biologique. 
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Proc£d£ et installati n d'extraction sans solvant de produits naturels par 
micro-ondes. 

Uinvention concerne le domaine de Textraction de produits naturels 
contenus dans un materiel biologique et notamment, mais non exclusivement, 
l'extraction de tels produits a partir de vegetaux. 

Uextraction des produits naturels a partir de materiel biologique peut fetre 
effectuee selon plusieurs procedes mettant ou non en oeuvre un ou plusieurs 
solvants d'extraction, selon la nature du mat6riel biologique utilise et celle du 
produit ou des produits que Ton veut extraire de celui-ci. On notera a ce sujet que 
le nom donne a un extrait est souvent fonction de la technologie mise en oeuvre 
pour parvenir a son obtention. Ainsi, les concretes, les resinoides, les oleoresines... 
qui sont des extraits constitues de composes volatils ou de produits cireux et gras 
et non volatils, sont classiquement obtenus en presence d'au moins un solvant 
organique. Les huiles essentielles, constitutes principalement de composes volatils 
odorants sont, quant h elles, obtenues generalement par distillation avec de la 
vapeur d'eau (hydrodistillation) et/ou par des procedes mecaniques. 

A titre d'exemple, Fextraction des oleagineux, des huiles essentielles 
d'ecorces d'agrumes, des huiles de poisson... est classiquement effectuee grace a des 
procedes physiques tels que le broyage et/ou le pressage, en Tabsence de solvant 
ou par hydrodistillation. Outre le fait qu'elles pr6sentent un faible co^t de mise en 
oeuvre, de telles techniques ont Tavantage de permettre Tobtention de produits 
d'extraction (et un materiel biologique apres extraction) exempts de residus de 
solvants et n'ayant done pas k subir de traitement subsequent d'elimination de tels 
residus. 

II existe cependaut de nombreux produits qui ne peuvent 6tre extraits a 
partir du materiel naturel qui les contient selon de telles m6thodes et pour lesquels 
il est necessaire d'employer des techniques d'extraction utilisant des solvants 
organiques. Grace a de telles techniques le produit a extraire diffuse dans le solvant 
et s'y dissout. Cependant, il est ensuite necessaire de separer le produit extrait du 
solvant, dans le but de permettre la concentration de Textrait. De nombreux 
parametres interviennent dans les rendements d'extraction effectuee en presence 
de solvant, au rang desquels on peut titer : 
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- la solubflite du produit extrait dans le solvant choisi, 

- la diffusion du produit extrait au sein de la matrice solide du materiel 
biologique utilise. 

D est possible d'agir sur le premier parametre notamment en faisant varier 
la temperature op6ratoire ou encore la concentration du solvant employe. 

Par ailleurs, il est possible d'agir egalement sur le second param&tre, soit 
prealablement & T6tape d'extraction, soit concomitamment k ceUe-ci. Par exemple, 
la diffusion du produit extrait pourra etre grandement amelioree en faisant subir 
au materiel biologique un pretraitement pouvant consister notamment en un 
broyage, une digestion enzymatique ou encore un sdchage. On pourra aussi choisir 
d'agir sur le materiel biologique durant Toperation meme d'extraction, par exemple 
en le chauffant ou en Tagitant. On connait ainsi dans Tetat de la technique, des 
procedfis de sonication consistant a appliquer des ultra-sons au melange constitue 
par le materiel biologique et le solvant afin de favoriser le passage de Textrait dans 
le solvant. Les ondes mecaniques constitutes par les ultra-sons permettent en effet 
de g6nerer localement une cavitation du materiel biologique et consequemment un 
echauffement de celui-ci favorisant la liberation de 1'extrait. 

D a egalement 6te propose dans Tart anterieur de favoriser Textraction d'un 
produit a partir d'un materiel biologique en soumettant celui-ci a une irradiation 
par des micro-ondes. L'action des micro-ondes sur les materiels biologiques est 
aujourdTiui bien connue. De telles ondes electro-magnetiques sont en effet 
absorbees selectivement paries milieux poss6dant une constante dielectrique elev6e 
et done, dans le cas de materiel biologique, principalement par l'eau e'est-a-dire 
essentiellement par les tissus vasculaires et glandulaires et plus particuli&rement les 
vacuoles dans le cas de materiel vegetal. Lors d'une telle absorption, Tenergie du 
rayonnement est convertie en energie calorifique, ce qui permet l'echauffement 
selectif des parties du materiel biologique absorbant les micro-ondes. 

Le brevet europeen EP 0398798 divulgue une technique d'extraction de 
produits a partir de materiel biologique assistee par micro-ondes, comprenant les 
Stapes suivantes consistant a : 
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subdiviser un materiel biologique (menthe poivree, liveche ecossaise, cedre 
ou ail) possedant une composante dispersee absorbant les microondes 
(Teau), 

mettre ce materiel subdivise dans un solvant transparent ou partiellement 
transparent aux microondes et absorbant moins les micro-ondes que la 
composante dispersee, tel que lliexane, Tethanol ou le dichloromethane, 
exposer le melange constitu6 par le materiel subdivise et le solvant aux 
micro-ondes afin de permettre Textraction des produits solubles en 
chauffant le materiel subdivise preferentiellement au solvant, 
separer le materiel biologique residue! du solvant et, 
recuperer le produit extrait. 

Bien que presentant 1'avantage d'am61iorer les rendements d'extraction, la 
technique decrite dans le brevet EP 0398798 ne permet pas de s'affranchir des 
inconvenients d6j& cit6s li6s h la presence de solvant dans Textrait obtenu. 

On notera qu'il a egalement d6ja ete propose dans Fetat de la technique 
de proc6der a Textraction d'huile essentielles a partir d'un materiel biologique par 
irradiation aux micro-ondes et en l'absence de solvant 

L'article paru dans la revue "Flavour and Fragrance journal", vol.4, pp 43- 
44 et ayant pour titre "Microwave Oven Extraction of an Essential Oil 11 decrit en 
effet une technique d'extraction de ITiuile essentielle de Lippia sidoides par 
chauffage aux micro-ondes, selon laquelle des echantillons de plante de 30 a 40 
grammes sont places, en Tabsence de tout solvant, dans un flacon a Tinterieur d'un 
four micro-ondes et subissent une irradiation aux micro-ondes pendant une duree 
de S mn. Le flacon utilise est congu de fagon & permettre un entrainement de 
rhuile essentielle par un flux d'air provenant de Texterieur. 

Bien qu'autorisant une extraction dans un temps beaucoup plus court que 
les temps necessaires pour mener a bien les operations d'extraction par hydrodistil- 
lation, une telle methode presente Tinconvenient majeur de necessiter un apport 
energetique tres important pour permettre Textraction, ce qui en fait un procede 
n'offrant aucun int6rfit d'ordre economique. 
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Tous les proceeds d'extraction deproduits naturels par micro-ondes ddcrits 
dans la litterature ne peuvent 6tre mis en oeuvre que sur des masses de materiel 
biologique traite tr&s faibles par rapport a la puissance des micro-ondes appliquees. 
Generalement cette puissance varie de 10 000 W a 20 000 W par kilogramme de 
materiel biologique. La puissance maximale des emetteurs de micro-ondes sur le 
marche, fonctionnant a une frequence de 2450 MHz, est de 6 KW. En consequence, 
ces procedes, pour Stre mis en oeuvre a Techelle industrielle, doivent 6tre adaptes 
a un fonctionnement en continu, afin de prdsenter ponctuellement vine faible masse 
en face d'une source de micro-ondes de puissance raisonnable. 

L'objectif de la presente invention est de proposer un precede d'extraction 
par micro-ondes de produits naturels, ne presentant pas les inconvenients des 
procedes de Tetat de la technique. 

En particulier, un des objectifs de Tinvention est de fournir un tel precede 
permettant une extraction en 1'absence de solvant et done 1'obtention d'un extrait 
exempt de tout residu de solvant. 

Un autre objectif de Tinvention est de proposer un tel precede sans pour 
autant necessiter un apport energetique excessif, pour une quantite donnee de 
materiel biologique k traiter. 

Un autre objectif de Tinvention est de proposer une installation pour la 
mise en oeuvre d'un tel proced6. 

L'invention concerne un precede d'extraction par micro-ondes d'au moins 
un produit naturel a partir d'un materiel biologique, ledit precede consistant k: 

placer ledit materiel biologique dans une enceinte, en Tabsence de tout 

solvant, 

faire subir une irradiation aux micro-ondes audit materiel biologique 
present dans ladite enceinte, afin de provoquer Tevaporation d'au moins 
une partie de Teau contenue dans ledit mat6riel biologique et consequem- 
ment l'eclatement des structures ceUulaires dudit materiel biologique, de 
fagon a permettre la liberation d'au moins une partie dudit produit naturel, 
separer le materiel biologique residuel du produit naturel extrait, 
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ledit proc6de etant caracteris6 en ce qu'il comprend les etapes complementaires 
suivantes consistant a : 

appliquer, de fagon intermittente, une pression reduite k Tint^rieur de 
ladite enceinte durant ladite etape duplication des micro-ondes, afin de 
5 favoriser Teclatement des structures cellulaire dudit materiel biologique 

induit par l'application des micro-ondes, 

chauffer, durant au moins I'essentiel de ladite etape d'application des 
micro-ondes, ladite enceinte, afin de compenser la chute de temp6rature 
resultant de Tevaporation de l'eau du materiel biologique, 
10 la combinaison desdites 6tapes d'application des micro-ondes, d'application d'une 

pression reduite a Tinterieur de l'enceinte et de chauffage de l'enceinte autorisant 
Thydrodistillation dudit produit naturel par entrainement de celui-ci dans la vapeur 
d'eau provenant dudit materiel biologique. 

Un tel procede peut etre avantageusement mis en oeuvre sur tous les 
15 materiels biologiques naturels, qu'ils soient d'origine animale, vegStale ou micro- 

biologique des lors que ceux-ci contiennent au moins environ 30 % d'eau. Ce 
proc6de pourra notamment 6tre utilise pour extraire des huiles essentielles a partir 
de plantes, de tissus d'origine animale et notamment de poissons, mais aussi a partir 
d'algues, de micro-algues et meme eventuellement de micro-organismes. Bien sur, 
20 ce materiel biologique pourra, selon sa nature, 6tre subdivise avant d'6tre introduit 

dans l'enceinte afin d'augmenter son facteur d'exposition aux micro-ondes. 

Le procede selon l'invention permet de realiser 1'hydrodistillation du 
produit que Ton desire extraire, non pas grace k de l'eau apportee de 1'exterieur au 
cours du procede, mais grace a l'eau contenue dans le materiel biologique traite. 
25 On notera a ce titre que, dans le cadre de la presente description, cette eau sera 

appelee eau de constitution, alors quelle pourra avoir ete apportee prealablement 
au materiel biologique, lorsque celui-ci sera disponible sous forme deshydratee, lors 
d'une etape de rehumidification. 

Le procede selon l'invention consiste done a soumettre le materiel 
30 biologique traite k un rayonnement micro-ondes, en 1'absence de solvant extractant, 
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pennettant au contenu des cellules de ce materiel d'etre 6jecte k l'exterieur. Afin 
de favoriser ce phenomene et dans le but de realiser rentrainement azeotropique 
du produit extrait, la pression de l'enceinte est reduite. Cette diminution de 
pression permet, d'une part, d'accroitre la contrainte mecanique exercee sur les 
parois des cellules du materiel biologique et d'autre part d'augmenter la volatility 
du melange az6otrope constitue par le produit que Ton souhaite extraire et la 
vapeur d'eau. Selon Finvention, le chauffage concomitant de Tenceinte permet de 
compenser la diminution tres rapide de la temperature resultant de Tevaporation 
de Teau de constitution sous Teffet de Tabaissement de la pression dans Fenceinte. 
Une telle diminution de temperature est en effet susceptible de masquer 
completement Taction des micro-ondes. 

Le proc6de selon Tinvention presente de nombreux avantages. 

Outre le fait qu'il conduit k des extraits sans solvant residuel, il permet de 
plus, par rapport a une hydrodistillation classique, d'obtenir un extrait de 
composition equivalente et avec un rendement equivalent, en un temps substantiel- 
lement plus court. Alors que les temps d'hydrodistillation classique se comptent 
generalement eh heures, les temps d'hydrodistillation sous pression reduite selon 
f invention se comptent en minutes. Pour certains produits, il est ainsi possible 
d'obtenir une quantite donnee d'extrait dix fois plus rapidement qu'avec une 
distillation classique k la vapeur d'eau. 

Par ailleurs, le procede selon Knvention estbeaucoup moins consommateur 
d'energie que les precedes d'extraction assistee par micro-ondes de Tetat de la 
technique. Pour une meme quantite de materiel biologique trait6, Tenergie mise en 
oeuvre dans le cadre de Tinvention est egalement moindre que ceDe necessaire k 
une hydrodistillation. Dans le cadre d'une hydrodistillation, il est en effet necessaire 
de chauffer le materiel biologique et Teau ajoutee, dont la masse peut representer 
jusqu'& 10 fois la masse de materiel biologique. 

Enfin, on notera que le materiel biologique residuel obtenu a Tissue du 
proced6 se pr6sente sous une forme s&che, puisque Teau de constitution qu'il 
contenait a servi a Tentrainement du produit extrait et que le proc6d6 ne met pas 
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en oeuvre d'apport exterieur d'eau. En consequence, ce mat6riau residuel pourra 
facilement 6tre degrade par voie thermique et done eventuellement recycle comme 
combustible. 

Pr6f6rentiellement, ladite etape du procSde selon Tinvention, consistant 
en Fapplication intermittente d'une pression reduite, consiste a soumettre Tinterieur 
de ladite enceinte a des cycles de depression. 

Selon une variante de Tinvention, ladite etape de separation du materiel 
biologique residuel de Textrait consiste : 

- a r6frig6rer la vapeur d'eau contenant ledit produit naturel extrait, 

- k d6canter le m£lange liquide resultant d'une telle rdfrigeration et, 

- a s6parer ledit produit naturel extrait et Feau resultant d'une telle 
decantation. 

Bien qu'un autre avantage du precede soit de conduire a Pobtention de 
beaucoup moins d'eau rdsiduaire que les procedes classiques d'hydrodistillation, au 
moins une partie de ladite eau resultant de ladite etape de decantation est 
avantageusement injectee dans Tenceinte pour effectuer Thydrodistillation du 
produit naturel restant dans ledit residu de materiel biologique. 

Par ailleurs, ladite etape de chauffage est preferentiellement menee k une 
temperature inferieure k 100°C. On notera que le proc6d6 pourra 6tre mene a une 
temperature avantageusement inferieure a 75°C de fagon a permettre Textraction 
de produits ayant tendance a se degrader sous l'effet de la chaleur. 

Les micro-ondes utilisees lors de ladite etape d'irradiation aux micro-ondes 
possedent avantageusement une frequence au moins egale a 300 MHz. On notera 
toutefois que dans de nombreux pays l'usage des frequences est tres strictement 
reglemente et que par exemple en France, seules les frequences de 915 MHz et 
2450 MHz sont autorisees pour les equipements industriels g6nerant des micro- 
ondes. 

Par ailleurs, ladite etape d'irradiation aux micro-ondes sera preferentielle- 
ment menee de fagon a appliquer une puissance allant d'environ 100 W k environ 
10 000 W par kilogramme de produit traite. 
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Selon une variante de mise en oeuvre du procede, ladite etape d'irradiation 
aux micro-ondes est menee sous agitation mecanique dudit materiel biologique. 
Une telle agitation permettra d'augmenter le facteur d'exposition du materiel 
biologique aux micro-ondes. 

L'invention concerne egalement une installation pour la mise en oeuvre 
d'un tel proc6d6 caracterisee en ce qu'elle comprend : 

- une enceinte pourvue de moyens de generation de micro-ondes k 
l'interieur de ladite enceinte et presentant une double-paroi thermostatee ; 

- des moyens de chauffage permettant de r6guler la temperature de ladite 
double-paroi thermostat6e ; 

- des moyens permettant de reduire la pression k l'interieur de ladite 
enceinte ; 

- des moyens de recuperation de 1'extrait a sa sortie de ladite enceinte. 
Pr6f6rentiellement, lesdits moyens de recuperation de 1'extrait comprennent 

des moyens de refrigeration de la vapeur d'eau contenant 1'extrait. 

Egalement pr6ferentiellement, ladite installation presente des moyens pour 
faire fonctionner lesdits moyens permettant de reduire la pression k l'interieur de 
Tenceinte de fagon cyclique. 

Avantageusement, ladite enceinte est pourvue de moyens d'agitation. 

Enfin, egalement avantageusement, ladite installation comprend des 
moyens permettant de reacheminer l'eau residuaire obtenue au niveau des moyens 
de recuperation de 1'extrait k l'interieur de ladite enceinte. 

L'invention, ainsi que les avantages qu'elle presente, seront plus facilement 
compris grace k la description qui va suivre d'exemples de realisation de celle-ci en 
reference aux dessins, dans lesquels : 

- la figure 1 represente une vue schematique d'une installation selon 
l'invention ; 

- la figure 2 traduit Involution de la pression de 1'enceinte et de la 
temperature du materiel biologique, dans le cadre d'un premier exemple de mise 
en oeuvre du procede selon l'invention avec I'installation schematisee a la figure 1, 
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pour l'extraction dliuile essentielle de menthe poivree ; 

- la figure 3 represente Involution du rendement dliuile essentielle de 
menthe poivree obtenu lors du premier exemple de mise en oeuvre du precede ; 

- la figure 4 traduit revolution de la pression de l'enceinte et de la 
temp6rature du materiel biologique, dans le cadre d'un exemple comparatif 
d'extraction d'huile essentielle de menthe poivree ; 

- la figure 5 represente revolution du rendement dliuile essentielle de 
menthe poivree obtenu lors de Texemple comparatif ; 

- la figure 6 traduit revolution de la pression de l'enceinte et de la 
temperature du materiel biologique, dans le cadre d'un deuxieme exemple de mise 
en oeuvre du precede selon Tinvention pour l'extraction d'hufle essentielle de sauge 
officinale ; 

- la figure 7 represente revolution du rendement d'huile essentielle de 
sauge officinale obtenu lors du deuxi&me exemple de mise en oeuvre du precede 
selon rinvention. 

En reference a la figure 1, une installation d'extraction de produits naturels 
a partir d'un materiel biologique est representde sch£matiquement. Une telle 
installation comprend une enceinte 1 equipee de moyens 2 permettant de generer 
des micro-ondes dans le volume interieur qu'elle d61imite. Conformement aux 
dispositions legates, ces moyens 2 permettent remission de micro-ondes presentant 
une frequence 6gale k 2450 MHz. (On notera qu'il aurait 6te egalement possible 
d'utiliser un generateur de micro-ondes pr6sentant une frequence de 915 MHz, cet 
autre frequence 6tant egalement autorisee en France). 

L'enceinte 1, est par ailleurs munie dans sa partie inferieure de moyens 
d'agitation 9, constitues par une turbine a trois piles, permettant d'agiter le 
materiel biologique au cours de sa presence k l'interieur de l'enceinte 1, lorsqu'il 
est soumis k raction des micro-ondes. Une telle agitation permet d'augmenter 
r exposition du materiel biologique aux micro-ondes et d'eviter que certaines zones 
de celui-ci ne soient insuffisamment irradiees pour mener a bien l'operation 
d'extraction. 
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Conformement a la presente invention, Tenceinte 1 est reliee d'une part 
avec des moyens 5 permettant de reduire la pression regnant en son int6rieur et, 
d'autre part, avec des moyens de recuperation 6 du produit nature] extrait gr&ce k 
Taction des micro-ondes sur le materiel biologique. Les moyens 5 permettant de 
diminuer la pression dans Tenceinte peuvent fitre constitues de tout moyen 
classiquement utilis6 a l'effet de cr6er un vide partiel a rint6rieur d'une enceinte, 
tel que, par exemple, une pompe ou une trompe a eau. Dans le cadre du present 
exemple, les moyens 6 de recuperation du produit extrait comprennent une 
canalisation 11 installee dans la partie superieure de Tenceinte 1, autour de laquelle 
sont prevus des moyens de refrigeration 7 formes par un serpentin dans lequel 
circule un liquide de refroidissement. 

La canalisation 11 permet de recuperer les vapeurs resultant de Faction des 
micro-ondes sur le mat6riel biologique et dans lesquelles se trouve Fhuile 
essentielle. Gr&ce aux moyens de refrigeration 7 ces vapeurs d'eau sont conden- 
sees. Un decanteur 12 est pr6vu k la sortie de la canalisation 11 pour recup6rer ces 
vapeurs condensees et separer lliuile essentielle. Ueau residuaire restante, aprfes 
decantation est avantageusement reacheminee, par une canalisation 10 dans 
Tenceinte 1 ou elle est recyclee pour completer Textraction. 

Afin de permettre un rechauffement de Tinterieur de Tenceinte 1 pour 
compenser la diminution de temperature resultant de Tabaissement de la pression 
induit par la pompe a vide 5, 1'enceinte 1 presente une double-paroi 3 thermostatee 
reliee a des moyens de chauffage 4. 

L'installation ci-dessus d£crite a 6t6 utilisee pour mettre en oeuvre le 
procede d'extraction par micro-ondes de la presente invention afin d'extraire des 
huiles essentielles de menthe poivree (exemples 1) et de sauge officinale (exemple 
3). 

Exemple 1 

Un kilogramme de menthe poivree (Mentha piperita L., variete hongroise) 
presentant 15 % de matiere seche a 6te placee a rinterieur de Tenceinte 1. Les 
moyens de chauffage 4 ont ete r€gl€s de fagon teUe que la paroi thermostatee 3 
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induise une temperature d'environ 70°C a Tinterieur de Tenceinte 1 et les moyens 
d'agitation 9 ont ete mis en oeuvre de fagon a presenter une vitesse de 40 tours par 
minute. 

La puissance emise par les moyens 2 de generation de micro-ondes est de 
1150 W et la puissance reflechie varie entre 170 W et 220 W. Au cours de 
Toperation d'extraction, qui a dure 15 mn, la puissance effectivement absorbee a 
done 6te de 930 a 980 W. 

Au cours de Textraction, la pompe 5 a 6te mise en oeuvre de fagon a 
abaisser la pression a 250 mb. Cet abaissement de pression a ete effectue au bout 
de 5 mn, 10 mn et 13 mn. 

Par ailleurs, la temperature du milieu de refrigeration circulant dans le 
serpentin 7 a 6te fix6e a 5 °C de fagon k provoquer la condensation des vapeurs 
resultant de Taction des micro-ondes sur la menthe poivree et contenant ttiuile 
essentielle. 

devolution de la temperature de la menthe presente dans Tenceinte et de 
la pression regnant a Tinterieur de celle-ci est representee h la figure 2. Sous 
Taction des micro-ondes, la temperature du produit passe rapidement de la 
temperature ambiante jusqu*a environ 75°C Des que Tinterieur de Tenceinte est 
mis sous vide partiel (250 mb) grace k la pompe 5, la temperature chute. Cet baisse 
de temperature est rapidement compensee grace au chauffage de Tenceinte de 
fagon a ne pas masquer Taction des micro-ondes. 

En reference a la figure 3, apres 15 mn d'extraction et 3 cycles de 
depression, 1,52 ml d'huile essentielle ont ete recuperes (soit un rendement de 1,01 
ml pour lOOg de matiere seche). 

LTiydrodistillation du r6sidu de menthe poivree resultant d'une telle 
operation d'extraction par micro-ondes n'a permis de n'obtenir que moins de 50 mg 
d'huile essentielle. Le procede selon Tinvention autorise done Tobtention de 
rendement en huile essentielle approchant Tepuisement du materiel biologique. 

La comparaison des profils de chromatographie en phase gazeuse deux 
huiles essentielles obtenues par le proc6de d^xtraction selon Tinvention et par 
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hydrodistillation classique n'a pas fait apparaitre de difference majeure de 
composition. 

Exemple 2 

La meme quantite de menthe poivree que dans Texemple 1 a ete traitee 
en utilisant les memes conditions operatoires que dans l'exemple 1 mais en faisant 
fonctionner continftment la pompe 5 de fagon telle que la pression regnant k 
Tintdrieur de Tenceinte 1 soit fixee k 250 mb durant toute Toperation d'extraction. 

devolution de la temperature de la menthe et de la pression dans 
Tenceinte est donnee a la figure 4. 

En reference a la figure 5, le rendement en huile essentielle n'a alors et6 
que de 0,2 ml pour 100g, soit 5 fois moindre que dans l'exemple 1. 1150 mg d'huile 
essentielle ont ete recuperee dans le residu de menthe apres Toperation d'extrac- 
tion. Ces resultats montrent Timportance du caractere intermittent qui doit 6tre 
donne, selon Tinvention, k 1'abaissement de la pression a Tinterieur de Tenceinte. 

Exemple 3 

Cinq cents grammes de sauge officinale (Salvia officinalis L.,) presentant 
25 % de matiere seche ont ete places a rinterieur de Tenceinte 1. Les moyens de 
chauffage 4 ont ete regies de fagon telle que la paroi thermostatee 3 induise une 
temperature d'environ 70°C a Tinterieur de Tenceinte 1 et les moyens d'agitation 
9 ont ete mis en oeuvre de fagon k presenter une vitesse de 40 tours par minute. 

La puissance emise par les moyens 2 de generation de micro-ondes est de 
1000 W et la puissance reflechie varie entre 150 W et 200 W. Au cours de 
Toperation d'extraction, qui a dure 10 mn, la puissance effectivement absorbee a 
done et6 de 800 a 850 W. 

Au cours de Textraction, la pompe 5 a ete mise en oeuvre de fagon a 
abaisser la pression a 250 mb. Cet abaissement de pression a ete effectue au bout 
de 3,5 mn et 7 mn. 

Par ailleurs, la temp6rature du milieu de refrigeration circulant dans le 
serpentin 7 a ete fixee a 5 °C de fagon a provoquer la condensation des vapeurs 
resultant de Taction des micro-ondes sur la menthe poivree et contenant lTiuile 
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essentielle. 

devolution de la temperature de la sauge presente dans Tenceinte et de 
la pression regnant a Tinterieur de celle-ci est represent6e k la figure 6. 

En reference & la figure 7, apres 10 nin d'extraction et 2 cycles de 
5 depression, 3,06 ml d'huile essentielle ont et6 recuperes (soit un rendement de 2,55 

ml pour lOOg de matiere seche). 

Le rendement th6orique par hydrodistillation classique de la mfeme 
quantite de sauge est de 2,77 ml pour 100 g ce qui montre que la mise en oeuvre 
du procede selon Finvention a permis de recuperer plus de 90 % de Thuile 
10 essentielle de la sauge officinale traitee. 

Les exemples de realisation de Tinvention ici decrits n'ont pas pour objet 
de reduire la portee de celle-ci. En particulier, il pourra dtre envisager de faire agir 
les micro-ondes pendant un temps plus long ou plus court, d'utiliser des frequences 
de micro-ondes differentes ou de separer Textrait de la vapeur selon une autre 
15 technique que celle decrite sans sortir du cadre de Tinvention. 
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REVENDICATTONS 

1. Procede d'extraction par micro-ondes d'au moins un produit naturel a 
partir d'un materiel biologique, ledit procede comprenant les 6tapes consistant a: 

placer ledit materiel biologique dans une enceinte, en l'absence de tout 
solvant, 

faire subir une irradiation par micro-ondes audit materiel biologique 
present dans ladite enceinte, afin de provoquer l'evaporation d'au moins 
une partie de l'eau de contenue dans ledit materiel biologique et 
consequemment I'eclatement des structures cellulaires dudit materiel 
biologique, de fagon a permettre la liberation d'au moins une partie dudit 
produit naturel, 

s6parer le materiel biologique residue! du produit naturel extrait, 
ledit procede etant caracterise en ce qu'il comprend les etapes complementaires 
consistant h : 

appliquer de fagon intermittente, une pression reduite a I'interieur de 
ladite enceinte durant ladite etape d'application des micro-ondes, afin de 
favoriser I'eclatement des structures cellulaires dudit materiel biologique 
induit par l'application des micro-ondes, 

chauffer, durant au moins 1'essentiel de ladite etape d'application des 
micro-ondes, ladite enceinte, afin de compenser la chute de temperature 
resultant de l'evaporation de l'eau du materiel biologique, 
la combinaison desdites etapes d'application des micro-ondes, d'application d'une 
pression reduite h 1'interieur de l'enceinte et de chauffage de l'enceinte autorisant 
ITiydrodistillation dudit produit naturel par entrainement de celui-ci dans la vapeur 
d*eau mdme provenant dudit materiel biologique . 

2. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que ladite etape 
d'application d'une pression reduite consiste a soumettre 1'interieur de ladite 
enceinte k des cycles de depression. 

3. Procede selon l'une des revendications 1 ou 2 caracteris6 en ce que 
ladite etape de separation du materiel biologique residuel de l'extrait consiste : 
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- k refrigSrer la vapeur d'eau contenant ledit produit naturel extrait, 

- a decanter le melange liquide resultant d'une telle refrigeration et, 

- k separer ledit produit naturel extrait et l'eau resultant d'une telle 
decantation. 

4. Proced6 selon la revendication 3 caracterise en ce qu'au moins une 
partie de ladite eau resultant de ladite etape de decantation est inject6e dans 
Tenceinte pour effectuer Thydrodistillation du produit naturel restant dans ledit 
residu de materiel biologique. 

5. Procede selon Tune des revendications 1 a 4 caract6rise en ce que ladite 
etape de chauffage est menee a une temp6rature inf6rieure a 100°C. 

6. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 a 5 caracterise en ce que les 
micro-ondes utilisees lors de ladite etape d'irradiation aux micro-ondes possedent 
une frequence au moins egale a 300 MHz. 

7. Procede selon Tune des revendications 1 k 6 caracterise en ce que ladite 
etape d'irradiation aux micro-ondes est menee de fagon a appliquer une puissance 
allant d'environ 100 W a environ 10 000 W par kilogramme de produit trait6. 

8. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 & 7 caracterise en ce que ladite 
6tape d'irradiation aux micro-ondes est menee sous agitation mecanique dudit 
materiel biologique. 

9. Installation pour la mise en oeuvre du procede selon Time des 
revendications 1 a 8 caracterisee en ce qu'elle comprend : 

- une enceinte (1) pourvue de moyens de generation de micro-ondes (2) 
a Finterieur de ladite enceinte (1) et presentant une double-paroi thermostatee (3); 

- des moyens de chauffage (4) pennettant de reguler la temp6rature de 
ladite double-paroi thermostatee (3) ; 

- des moyens permettant de reduire la pression (5) a Tintgrieur de ladite 
enceinte ; 

- des moyens de recuperation de Textrait (6) a sa sortie de ladite enceinte. 

10. Installation selon la revendication 9 caracterisee en ce que lesdits 
moyens de recuperation de Textrait (6) comprennent des moyens de refrigeration 
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(7). 

11. Installation selon la revendication 9 ou 10 caracterisee en ce qu'elle 
presente des moyens (8) pour faire fonctionner lesdits moyens (5) pennettant de 
r6duire la pression a l'interieur de Tenceinte de fa§on cyclique 
5 12. Installation selon Tune des revendications 9 a 11 caracteris6e en ce que 

ladite enceinte est pourvue de moyens d'agitation (9). 

13. Installation selon Tune des revendications 9 a 12 caracterisee en ce 
qu'elle comprend des moyens (10) pennettant de reacheminer l'eau residuaire 
obtenue au niveau des moyens de recuperation de Textrait k Tinterieur de ladite 
10 enceinte (1). 
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enceinte durant ladite etape d' application des micro-ondes, et a chauffer V enceinte, durant au moins I'essentiel de 1*6 tape d 'application des 
micro-ondes, afin de compenser la chute de temperature resultant de 1'eVaporatioo de l*eau du materiel biologique. 




• (Voir la Gazette du PCT No. 3871996 Section II) 
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UNIQUEMENT A TTTRE D 'IN FORMA TWN 

Codes utilises pour identifier les Etats parties au PCT, sur les pages de couverture des brochures publiaot 
des demandes intemationales en vertu du PCT. 



AT 


Autrtcbe 


GB 


Royaume»Uoi 


MR 


Manrttanke 


AU 


Auevalie 


GB 


Gentile 


MW 


Malawi 


SB 


Barbade 


GN 


Guinee 


NB 


Niger 


BE 




GB 


Grtcc 


NI- 


Paya-Baa 


BP 




BU 


nooanc 


NO 


nor^gc 


BG 


Bulftarie 


IE 


Ixtande 


NZ 


NouvcUc-Ztiaocfe 


B| 


Benta 


IT 




PL 


Pokfne 


BR 


BrMI 


JP 


Japcn 


FT 


Portugal 


BY 


BtUna 


KE 


Kenya 


RO 


Rovmame 


CA 


Canada 


KG 


Kirfhiziatan 


RU 


Federation de Rua 


CF 


mpubbquc cam aft ic aiac 


KF 


RepubUque popuUire democranq 


|ue SD 


Soudan 


CO 


Congo 




deCorec 


SE 


Suede 


CH 


Svsaae 


KB 


RcpublkaiedeCorte 


SI 


Skwtaie 


CI 


Cote d'lvoire 


KZ 


Kazafcaatan 


SK 


Stovantae 


CM 


Cameroon 


U 




SN 


Senegal 


CN 


Cbmc 


LK 


Sri Lanka 


TD 


Tchad 


CS 


Tcaecc«k>vacjaie 


U) 


Lmcobourg 


TG 


Togo 


CZ 


Refrufrnqye tcaeque 


LV 


Lettooie 


TJ 


Tadjikiatan 


DB 




MC 


Monaco 


TT 


THnite-et-Tobago 


DK 




MD 


Repubbque de Moldova 


UA 


Ukraine 


ES 




MG 




US 


Etata-Urni d'Ama 


FI 




ML 


Mali 


UZ 




FR 




MN 


Mocfolie 


VN 


Viet Nam 


GA 
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